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Y 
G R A V I M E T R I C ' 
Ui^sinus C o l l e g e L i b r a r y , 
URSINUSIANA COLLECTION 
C l a s s j 2 _ B o x C ^ i ~ \ 
A N L Y S I S 
( S u b m i t t e d t o t h e F a c u l t y o f U r s i n u s C o l l e g e i n f u l f i l l -
( 
( m e n t o f t h e r e q u i r e m e n t s f o r h o n o r s i n t h e D e n a r t m e n t 
( 
( o f C h e m i s t r y . 
M a y 1 5 , 1 9 1 3 W a l t e r M . L a u e r . • 1 3 . 
G r a v i m e t r i c A n a l y s i s . 
G r a v i m e t r i c q u a n t i t a t i v e a n a l y s i s i s t h a t m e t h o d b y w h i c h t h e s u b -
s t a n c e t o b e e s t i m a t e d i s c o n v e r t e d i n t o s o m e c h e m i c a l l y d e f i n i t e c o m -
p o u n d , w e i g h e d a s s u c h , a n d t h e a m o u n t o f t h e o r i g i n a l s u b s t a n c e o b t a i n e d 
f r o m t h i s w e i g h t b y c a l c u l a t i o n . T h e s a m e d e f i n i t e c o m p o u n d a n s w e r e d 
b o t h f o r t h e e s t i m a t i o n o f i t s m e t a l a n d o f i t s a c i d . F o r e x a m p l e , i f 
we p r e c i p i t a t e a a k n o w n w e i g h t o f s i l v e r n i t r a t e w i t h h y d r o c h l o r i c a c i d 
we o b t a i n e d m ^ o l u b l e s i l v e r c h l o r i d e , w h i c h w a s f i l t e r e d o u t a n d w e i g h e d , 
a n d t h e a m o u n t ( x ) o f A g i n t h e q u a n t i t y s t a r t e d w i t h c a l c u l a t e d t h e r e -
f r o m , b e c a u s e — 
A g C I ; A g = w e i g h t o f A g 0 1 f o u n d : x 
I f , o n t h e o t h e r h a n d , we s t a r t e d w i t h a k n o w n w e i g h t o f h y d r o c h l o r -
i c a c i d , p r e c i p i t a t e d i t w i t h s i l v e r n i t r a t e , a n d c o l l e c t e d a n d w e i g h e d 
t h e A g C I f o r m e d , we f o u n d t h e a m o u n t ( x ) o f r e a l H C I a c t u a l l y p r e s e n t 
i n t h e q u a n t i t y s t a r t e d w i t h , b e c a u s e — 
A g C I : H C I = w e i g h t o f A g C I f o r m e d : x 
B e f o r e g i v i n g i n d i v i d u a l p r o c e s s e s f o r q u a n t i t a t i v e a n a l y s i s , we m u s t 
f i r s t s a y s o m e t h i n g a b o u t t h e u s u a l m a n i p u l a t i o n i n v o l v e d . 
T h e C o l l e c t i o n a n d W a s h i n g o f P r e c i p i t a t e s . 
W h e n t h e p r e c i p i t a t e h a s b e e n f u l l y f o r m e d a n d t h e s u p e r n a t a n t f l u i d 
h a s b e c o m e q u i t e c l e a r , t h e l a t t e r i s p o u r e d o n t h e f i l t e r ( w h i c h i s 
e i t h e r p r e v i o u s l y t a r e d o r n o t , a c c o r d i n g t o c i r c u m s t a n c e s ) , c a r e b e i n g 
t a k e n n o t t o d i s t u r b t h e p r e c i p i t a t e . T h i s w a s d o n e b y h o l d i n g a g l a s s 
r o d i n a p e r p e n d i c u l a r p o s i t i o n o v e r t h e f i l t e r , p l a c i n g t h e l i p o f t h e 
b e a k e r a g a i n s t i t , a n d c a u s i n g t h e l i q u i d t o f l o w s t e a d i l y d o w n t h e r o d 
i n t o t h e f i l t e r . W h e n t h e l a t t e r w a s t h r e e - f o u r t h s f u l l , t h e b e a k e r 
w a s t u r n e d i n t o a n e r e c t p o s i t i o n a n d t h e r o d d r a i n e d a g a i n s t t h e i n s i d e 
o f t h e l i p , a n d t h e n l a i d a c r o s s t h e t o p o f t h e b e a k e r u n t i l i t w a s t i m e 
t o r e f i l l t h e f i l t e r . A f t e r t h u s p o u r i n g o f f a s m u c h a s p r a c t i c a b l e , t h e 
p r e c i p i t a t e r e m a i n i n g i n t h e b e a k e r w a s t r e a t e d w i t h w a t e r a n d w e l l s t i r r e d . 
W h e n t h e w h o l e h a d o n c e m o r e s e t t l e d , t h e c l e a r f l u i d w a s a g a i n p a s s e d 
t h r o u g h t h e f i l t e r . T h i s o p e r a t i o n h a v i n g b e e n r e p e a t e d t h r e e o r f o u r 
\ 
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t i m e s , t h e p r e c i p i t a t e w a s a l l o w e d t o p a s s o n t o t h e f i l t e r , a n y p a r -
t i c l e s w h i c h a d h e r e d t o t h e s i d e s o f t h e b e a k e r h a v i n g b e e n r e m o v e d 
w i t h a r o d t i p p e d w i t h a s m a l l p i e c e o f i n a i a - r u b b e r t u b i n g , c o m m o n l y 
c a l l e d a " p o l i c e m a n " ; a n d t h e w h o l e h a v i n g b e e n t h u s c o l l e c t e d , t h e 
w a s h i n g w a s c o n t i n u e d b y m e a n s o f a w a s h i n g - b o t t l e , t i l l t h e p r e c i p i t a t e 
-^as o u i t e f r e e d f r o m i t s s o l u b l e i m p u r i t i e s . F o r i n s t a n c e i n e s t i m a t -
i n g A l u m i n i u m , t h e a l u m i n i u m h y d r o x i d e w a s w a s h e d t i l l t h e f i l t r a t e n o 
l o n g e r g a v e a t u r b i d i t y w i t h b a r i u m c h l o r i d e . 
A f t e r t h e p r e c i p i t a t e h a d b e e n t h o r o u g h l y w a s h e d , t h e f u n n e l c o n -
t a i n i n g i t w a s l o o s e l y c o v e r e d w i t h f i l t e r p a p e r a n d t h e n p u t i n t o t h e 
a i r - b a t h t i l l d r y . M o s t p r e c i p i t a t e s w e r e d r i e d a t a t e m p e r a t u r e o f 
1 0 0 ° C . ( 2 1 2 ° P . ) , b u t s o m e o f t h e m r e q u i r e d a h e a t o f 1 0 5 ° C . ( 2 2 0 ° F . ) 
b e f o r e b e c o m i n g c o n s t a n t i n w e i g h t . 
M a n y p r e c i p i t a t e s w e r e f i r s t i g n i t e d b e f o r e t h e y c o u l d b e w e i g h e d . 
T h i s w a s t o d r i v e o f f t h e w a t e r , w h i c h t h e y s t i l l r e t a i n e d a f t e r d r y i n g 
a t 1 0 0 ° C . , o r t o r e d u c e t h e m t o a m o r e d e f i n i t e c o n d i t i o n . F o r i n s t a n c e , 
i r o n w a s n r e c i n i t a t e d a s h y d r a t e , b u t t h e c o m p o s i t i o n o f t h a t b o d y n o t 
b e i n w c o n s t a n t , i t w a s i g n i t e d a n d s o m a k e i n t o p u r e o x i d e b e f o r e 
w e i c h e d . A s s o o n , t h e r e f o r e , a s t h e p r e c i p i t a t e a p p e a r e d d r y , i t w a s 
c a r e f u l l y d e t a c h e d f r o m t h e f i l t e r a n d p u t i n t o a p r e v i o u s l y h e a t e d a n d 
w e i g h e d c r u c i b l e , t h e f i l t e r w a s t h e n b u r n t o n t h e l i d f w h i c h h a s b e e n 
w e i g h e d t o g e t h e r w i t h t h e c r u c i b l e ) , t h e a s h t h r o w n i n t o t h e c r u c i b l e , 
a n d t h e l a t t e r c o v e r e d w i t h t h e l i d . T h e c r u c i b l e w a s s u p p o r t e d b y a 
p i p e - c l a y t r i a n g l e , a n d g e n t l y i g n i t e d a t f i r s t , t o p r e v e n t s p u r t i n g 
f r o m t h e s u d d e n e v o l u t i o n o f s t e a m o r g a s e s . T h e l i a w a s t h e n t a k e n o f f 
a n d t h e c r u c i b l e i n c l i n e d a l i t t l e , s o a s t o g i v e a f r e e a c c e s s o f a i r . 
T h e i g n i t i o n w a s c o n t i n u e d f o r s o m e m i n u t e - s ; a n u t h e c r u c i b l e , h a v i n g 
b e e n a.7ain c o v e r e d w i t h t h e l i d , w a s a l l o w e d t o c o o l i n a a e s s i c a t o r a n d 
w e i g h e d . 
S o m e p r e c i p i t a t e s w e r e n o t i g n i t e d , b u t w e i g h e d o n a p r e v i o u s l y 
t a r e d f i l t e r . B e f o r e w e i g h i n g t h e f i l t e r - f o r w h i c h p u r p o s e a w e i g h i n g 
D r y i n g o f P r e c i p i t a t e s . 
I g n i t i n g a n d ' W e i g h i n g p r e c i p i t a t e s . 
A 
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b o t t l e w a s u s e d - i t w a s d r i e d f o r a b o u t f i f t e e n m i n u t e s a t 1 0 0 ° C . A f t e r 
d r y i n g t h e p r e c i p i t a t e , t h e f i l t e r w a s a g a i n p l a c e d i n t h e t u b e a n d r e -
w e i g h e d : t h e i n c r e a s e s h o \  w a s , o f c o u r s e , t h e w e i g h t o f t h e s u b a t a n c o . 
I t w a s n e c e s s a r y t o r e p l a c e t h e f i l t e r i n t h e o v e n f o r , s a y , h a l f a n 
h o u r , a n d t o w e i g h a g a i n . T h i s w a s r e p e a t e d u n t i l t w o c o n c o r d a n t w e i g h t s 
w e r e f o u n d . * 
A n a l y t i c a l F a c t o r s f o r C a l c u l a t i n g t h e R e s u l t s o f A n a l y s i s . 
T o s a v e t h e w o r k i n g o u t o f a r u l e - o f - t h r e e s u m o n a r e s u l t o f e a c h 
a n a l y s i s , i t w a s c u s t o m a r y t o e m p l o y f a c t o r s . T h e r e w e r e o b t a i n e d b y 
d i v i d i n g t h e w e i g h t o f t h e r e q u i r e d b o d y b y t h e e q u i v a l e n t w e i g h t o f t h e 
b c d y i n t h e f o r m i n w h i c h i t w a s p r e c i p i t a t e d . T h u s , s u p p o s i n g we w e r e 
e s t i m a t i n g t h e a m o u n t o f s i l v e r n i t r a t e p r e s e n t i n a s o l u t i o n c o n t a i n i n g 
. 6 g r a m g f t h e s a l t , a n d h a d p r e c i p i t a t e d a n d w e i g h e d t h e s a m e i n t h e f o r m 
o f s i l v e r c h l o r i d e , we w o u l d h a v e h a d 
M o l e c u l a r w e i g h t o f A g RO.^ 1 6 8 . 6 9 = 1 . 1 8 5 4 , a n a l y t i c a l f a c t o r . 
1 4 2 . 3 
e q u i v a l e n t w e i g h t o f . i g C I 
I t t h e n o n l y r e m a i n e d t o m u l t i p l y t h i s f a c t o r b y t h e w e i g h t o f t h e p r e -
c i p i t a t e t o o b t a i n t h e a n s w e r . L e t u s s u p p o s e t h a t t h e w e i g h t o f t h e 
p r e c i p i t a t e w a s . 5 g r a m , t h e n 1 . 1 8 5 4 t i m e s . 5 = . 5 S 2 7 0 x - e a l i i g i i C , ^ p r e s e n t 
i n t h e . 6 g r a m t a k e n ; t h e n . 5 9 2 7 0 x 1 0 0 - 9 8 . 7 0 p e r c e n t r e a l A g MO.^ p r e s -
e n t i n t h e s a m p l e . 
T Y P I C A L G R A V I M E T R I C E S T I M A T I O N S O F M E T A L S . 
E s t i m a t i o n o f A l u m i n i u m . 
T h i s m e t a l w a s p r e c i p i t a t e d f r o m t h e s o l u t i o n o f i t s c o m p o u n d s a s 
a l u m i n i u m h y d r o x i d e b y m e a n s o f a m m o n i a . T h e h y d r o x i d e w a s t h e n c o n v e r t e d 
b y h e a t i n t o t h e o x i d e A l n O ' ^ , i n w h i c h f o r m t h e m e t a l w a s w e i g h e d . T h i s 
w a s c a r r i e d o u t a s f o l l o w s : -
A s t o p p e r e d w e i g h i n g - b o t t l e c o n t a i n i n g a l u m i n i u m s u l p h a t e w a s f i r s t 
w e i g h e d , a f t e r w h i c h s o m e o f t h e s a l t w a s c a r e f u l l y t r a n s f e r r e d w i t h o u t 
l o s s t o a b e a k e r , w h i c h w a s i m m e d i a t e l y c o v e r e d w i t h a c l o c k - g l a s s . I h e 
b o t t l e w a s t h e n w e i g h e d a g a i n , a n d t h e d i f f e r e n c e g a v e t h e w e i g h t o f t h e 
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a l u m i n i u m s u l p h a t e t a k e n . T h e s a l t w a s t h e n d i s s o l v e d i n s u c h a q u a n t i t y 
o f d i s t i l l e d w a t e r t h a t t h e b e a k e r w a s a b o u t o n e - f o u r t h p a r t f i l l e d w i t h 
l i e u i d a n d t h e p r o c e s s o f s o l u t i o n a i d e d b y g e n t l y w a r m i n g t h e m i x t u r e . 
A c u a n t i t y o f a m m o n i u m c h l o r i d e s o l u t i o n w a s t h e n a d d e d , e q u a l t o a b o u t 
a f o u r t h o f t h e v o l u m e o f t h e l i q u i d a l r e a d y p r e s e n t , a n d t h e n a m m o n i a i n 
t h e l e a s t p o s s i b l e e x c e s s b e y o n d t h e r e q u i r e d a m o u n t f o r c o m p l e t e p r e c i p i -
t a t i o n . T h e l i q u i d w a s t h e n t o i l e d u n t i l t h e g r e a t e r p a r t o f t h e a m m o n i a 
w a s e x p e l l e d , a n d t h e i s s u i n g s t e a m p o s s e s s e d o n l y a s l i g h t s m e l l o f t h e 
r e a g e n t . T h e p i ' e c i p i t a t e w a s t h e n c o l l e c t e d a n d w a s h e d u n t i l e n t i r e l y 
f r e e d f r o m a l l s o l u b l e s a l t s , w h i c h i n t h i s c a s e c o n s i s t e d o f s u l p h a t e s 
o f p o t a s s i u m a n d a m m o n i u m . T o a s c e r t a i n t h i s p o i n t , a f e w d r o p s o f t h e 
f i l t r a t e w e r e c o l l e c t e d i n a t e s t - t u b e , a n a a l i t t l e b a r i u n i c h l o r i a e • 
a d d e d . I f n o p r e c i p i t a t e r e s u l t e d i n a f e w m i n u t e s a f t e i - w a s h i n g t h e m i x -
t u r e , t h e w a s h i n g c o u l d b e c o n s i d e r e d c o m p l e t e . T h e f i l t e r a n d p r e c i p i t a t e 
w = r e n e x t d r i e d i n a n a i r - h a t h . 
W h i l e t k e p r e c i p i t a t e w a s d r y i n g , a p l a t i n u m c r u c i b l e w a s h e a t e d t o 
r e d n e s s f o r a f e w m i n u t e s , c o o l e d i n a d e s s i c a t o r , a n a t h e n w e i g h e d . T h e 
d r i e d f i l t e r c o n t a i n i n g t h e a l u m i n i u m h y d r o x i d e w a s t h e n r e m o v e d f r o m t h e 
f u n n e l , c a r e f u l l y f o l d e d u p , a n d p l a c e d i n t h e w e i g h e d c r u c i b l e . T h e c r u c -
i b l e , s u p p o r t e d u p o n a c l e a n p i p e - c l a y t r i a n g l e , w a s a t f i r s t v e r y g e n t l y 
h e a t e d , t h e l i d h a v i n g b e e n p l a c e d s l i g h t l y o n o n e s i n e i n o r d e r t o a l l o w 
t h e g a s e o u s p r o d u c t s o f t h e c o m b u s t i o n o f t h e p a p e r t o e s c a p e , a n d a l s o 
t o a d m i t t h e n e c e s s a r y s u p p l y o f a i r f o r t h e c o m b u s t i o n . When t h e a c t i v e 
c o m b u s t i o n o f t h e p a p e r h a d s u b s i d e d , t h e t e m p e r a t u r e w a s g r a d u a l l y r a i s e d 
a n d w h e n i t h a d r e a c h e d a r e d h e a t , we r e m o v e d t h e l i e o f t h e c r u c i b l e . 
T h e v e s s e l w a s m a i n t a i n e d a t a b r i g h t r e d h e a t b y me jans o f a g o o d B u n s e n 
f l a m e f o r a b o u t t e n m i n u t e s . T h e l i d w a s t h e n r e p l a c e d , a n d t h e c r u c i b l e 
t r a n s f e r r e d t o t h e d e s s i c a t o r t o c o o l , a f t e r w h i c h i t w a s w e i g h e d . i t 
w a s r e h e a t e d f o r a s i m i l a r t i m e a n d a g a i n w e i g h e d , t h e o p e r a t i o n b e i n g 
r e p e a t e d ^ u n t i l t w o c o n c o r d a n t r e s u l t s w e r e o b t a i n e d . 
F r o m t h e d a t a o b t a i n e d b y t h e a n a l y s i s , t h e p e r c e n t a g e o f a l u m i n i u m 
w a s c a l c u l a t e d a s f o l l o w s : -
F . s t i r a a t l o n o f A l u m i n i u m i n A l u m i n i u m S u l p h a t e . 
W e i g h i n g b o t t l e a n d s a l t ( f i r s t w e i g h t ) 4 5 . 9 0 6 8 g m s . 
»• " " ( s e c o n d " ) 4 1 . 9 0 3 8 
W e i g h t o f s a l t t a k e n 4 . 0 0 3 0 
W e i g h t o f c r u c i b l e a n d f i l t e r a s h a n d A l ^ C ^ . . . 1 1 . 0 9 0 6 
W e i g h t o f c r u c i b l e a l o n e 1 0 . 6 5 9 8 
W e i g h t o f A l p O . ^ p l u s a s h . 4 3 0 8 
W e i g h t o f a s h . 0 0 0 2 
" A l g O i r . 4 3 0 6 
F o r m u l a w e i g h t o f A l ^ O g = 1 0 2 
" " A l . , = 5 4 
T h e r e f o r e , w e i g h t o f A l u m i n i u m i n 
= 5 4 X . 4 3 0 6 = . 2 2 7 S 6 
. 4-^06 gra A l o O , ^ 1 0 2 
h e n c e t h e • n e r c e n t a g e o f a l u m i n i v i m f o u n d - 0 . 2 2 7 9 6 x _ 1 0 0 = 5 . 6 5 
4 . 0 0 3 
F o r m u l a w e i g h t c f A l o ( 8 0 4 ) ^ . 1 8 HoO = 9 5 4 
F o r m u l a w e i g h t o f A l o = 5 4 
h e n c e t h e t h e o r e t i c a l p e r c e n t a g e o f 
a l u m i n i u m i n a l \ a m i n i u m s u l p h a t e = 5 4 x 1 0 0 = 5 . 6 7 
9 5 4 
B s t i m a t i o n o f I r o n . 
T h e i r o n w a s p r e c i p i t a t e d f r o m s o l u t i o n s o f f e r r i c c o m p o u n d s a s 
f e r r i c h y d r o x i d e b y m e a n s o f a m m o n i a . T h e h y d r o x i d e w a s c o n v e r t e d b y h e a t 
i n t o f e r r i c o x i d e , a n d w e i g h e d i n t h a t f o r m . T h e i r o n i n f e r r o u s c o m -
p o u n d s w a s f i r s t o x i d i z e d i n t o t h e f e r r i c s t a t e . 
F a c t o r -
rPepO.^^ 1 6 0 : ( F e , , ) 1 1 2 = 1 : 0 . 7 0 0 
E s t i m a t i o n o f I r o n i n F e r r i c C h l o r i d e ; T h e s a l t w a s w e i g h e d o u t i n a b e a k -
e r a n d d i s s o l v e d i n w a t e r w i t h t h e a d d i t i o n o f a f e w d r o p s o f h y d r o c h l o r i c 
a c i d . T h e s o l u t i o n w a s w a r m e d , a n d , i n t h e c a s e o f a f e r r o u s c o m p o u n d , 
a l i t t l e s t r o n g n i t r i c a c i d a d d e d , s u f f i c i e n t t o o x i d i z e t h e w h o l e o f t h e 
i r o n . m i x t u r e w a s h e a t e d n e a r l y t o t h e b o i l i n g p o i n t f o r a s h o r t t i m e 
i n a c o v e r e d b e a k e r . E a c h d r o p c f n i t r i c a c i d a s i t x m s a d d e d , p r o d u c e d 
a b r o w n c o l o r a t i o n , o w i n g t o t h e a b s o r p t i o n o f t h e d i s e n g a g e d n i t r i c 
_ 6 -
o x i d e b y t h e f e r r o u s s a l t ; b u t w h e n t h e o x i d a t i o n w a s c o m p l e t e , t h e 
a d d i t i o n o f a d r o p o f t h e a c i d p r o d u c e d n o v i s i b l e e f f e c t . A s a c o n f i r m -
a t i o n , t h e s m a l l e s t d r o p o f t h e s o l u t i o n w a s p l a c e d u p o n a p i e c e o f 
w h i t e p o r c e l a i n b y m e a n s o f a g l a s s r o d , a n d t h e d r o p t o u c h e d w i t h a -
n e t h e r g l a s s r o d w h i c h h a s b e e n d i p p e d i n t o a s o l u t i o n o f p o t a s s i u m 
f e r r i c y a n i d e . I f t h e f e r r o i i s i r o n h a d b e e n c o m p l e t e l y o x i d i z e d , n o b l u e 
c o l o r a t i o n r e s u l t e d . 
T h e f e r r i c h y d r o x i d e w a s t h e n p r e c i p i t a t e d b y t h e a d d i t i o n o f a 
s l i g h t e x c e s s o f a m m o n i a , a n d t h e m . i x t u r e b o i l e d u n t i l t h e s t e a m s c a r c e -
l y s m e l l e d o f a m m o n i a . T h e p r e c i p i t a t e w a s d e c a n t e d w i t h h o t x^vater a n d 
f i n a l l y w a s h e d u p o n t h e f i l t e r u n t i l t h e f i l t r a t e w a s e n t i r e l y f r e e f r o m 
c h l o r i d e s . T h e p r e c i p i t a t e w a s t h e n t h o r o u g h l y d r i e d i n t h e a i r - b a t h . 
Vs'hen p e r f e c t l y d r y , a s m u c h o f t h e p r e c i p i t a t e a s p o s s i b l e w a s d e t a c h e d 
f r o m t h e p a p e r , b y g e n t l y s q u e e z i n g t h e c o n e t o g e t h e r , a n d t r a n s f e i - i - i n g 
t o a p l a t i n u m c r u c i b l e , w h i c l i w a s p l a c e d o n a s h e e t o f w h i t e p a p e r . B y 
f l a t t e n i n g t h e p a p e r c o n e a n d g e n t l y r u b b i n g o n e s i d e a g a i n s t t h e o t h e r , 
t h e r e m a i n i n g a d h e r i n g p a r t i c l e s w e r e d e t a c h e d . T h e p a p e r w a s t h e n f o l d -
e d , b o u n d u o • I n a p l a t i n u m w i r e , a n d i n c i n e r a t e d a s c o m p l e t e l y a s p o s -
s i b l e . T h e a s h w a s t h e n s h a k e n o f f t h e w i r e i n t o t h e c r u c i b l e , a n d a n y 
p a r t i c l e s w h i c h m i g h t h a v e f a l l e n u p o n t h e p a p e r w e r e s w e p t i n t o t h e 
c r u c i b l e . T h e c r u c i b l e w a s t h e n h e a t e d t o a b r i g h t r e d h e a t f o r a b o u t 
t e n m i n u t e s , a f t e r w h i c h i t xxras p l a c e d t o c o o l i n t h e d e s s i c a t o r a n d 
w e i g h e d ; t h e h e a t i n g and. w e i g h i n g h a v i n g b e e n r e p e a t e d u n t i l n o f u r t h e r 
l o s s o f w e i g h t r e s u l t e d . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e a n d s a l t ( f i r s t w e i g h t ) 3 6 . 3 8 7 8 g m s . 
" " " " ( s e c o n d " ) 3 5 . 8 7 ' 3 8 " 
W e i g h t o f s a l t t a k e n . 5 1 5 0 'f 
w e i g h t o f c r u c i b l e p l u s a s h p l u s E e 2 * ^ 3 1 0 . 9 1 8 4 " 
" " »• a l o n e 1 0 . 6 6 1 4 " 
" " Pl^pO-., p l u s a s h 2 5 7 0 " 
W e i g h t o f a s h - no'^ff " 
" " PegO^, . 2 5 3 4 " 
- 7 -
. 2 5 3 4 X . 7 = . 1 7 7 3 8 
. 1 7 7 3 8 X 1 0 0 = 3 4 . 4 4 ?i 
. 5 1 5 0 
E s t i m a t i o n o f C o p p e r . 
T h e c o p p e r w a s p r e c i p i t a t e d f r o m s o l u t i o n s o f i t s s a l t s i n t h e 
f o r m o f c o p p e r h y d r o x i d e c y m e a n s o f P o t a s s i i i i a h y d r o x i d e . T h e p r e c i p i -
t a t e w a s t h e n f i l t e r e d o u t , w a s h e d a n d d r i e d . I t w a s t h e n c a r e f u l l y 
r e m o v e d f r o m t h e n a n e r t o t h e w e i g h e d c r u c i b l e , a n d t h e f i l t e r h a v i n g 
b e e n b u r n e d o n t h e l i d a n d t h e a s h a d d e d t o t h e c o n t e n t s o f t h e c r u c i b l e , 
t h e w h o l e w a s w e l l i g n i t e d , c o o l e d i n t h e d e s s i c a t o r , a n d w e i g h e d r a p i d l y , 
b e c a u s e c u p r i c o x i d e i s v e r y h y g r o s c o p i c . T o m a k e s u r e t h a t t h e o x i d e 
c o n t a i n s n o c u p r o u s o x i d e , i t w a s m i o i s t e n e d w i t h a l i t t l e f u m i n g n i t r i c 
a c i d , d r i e d w i t h t h e l i a o n , h e a t e d f o r t e n m i n u t e s , a n d t h e n w e i g h e d 
a s Q ; 0 . T h i s o p e r a t i o n r e q u i r e d c a r e , b e i n g l i a b l e t o i n v o l v e l o s s b y 
s p u r t i n g . 
E s t i m a t i o n o f C o p p e r i n C o p p e r S u l p h a t e . ( C u S O ^ . S i ; gC 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ) . . . . 4 3 . 7 8 6 2 
. " » " •» " ( 2 d ) . . . . 4 2 . 5 7 1 8 
w e i g h t o f s a l t t a k e n 1 . 4 1 4 4 
W e i g h t o f c r u c i b l e p l u s C i i O p l u s a s h 1 1 . 1 1 6 2 , 
" " " " a s h 1 0 . 6 6 2 4 
W e i g h t o f CuO p l u s a s h . 4 5 3 8 
W e i g h t o f a s h . O C e 
W e i g h t o f CuO . 4 5 0 2 
A m o u n t o f C u i n CuO 6*^. 1 8 x . 4 5 0 2 = . 3 5 9 2 2 7 
7 9 . 1 8 
A m o u n t o f C u i n s a l t 
. 3 5 9 2 2 7 X 1 0 0 = 2 5 . 3 9 ^ 
1 . 4 1 4 4 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f ( u i n C u S C ^ = 2 5 . 3 5 % 
E s t i m a t i o n o f S i l v e r . 
S i l v e r w a s p r e c i p i t a t e d f r o m s o l u t i o n s o f i t s s a l t s i n t h e f o r m 
o f s i l v e r c h l o r i d e , A g C J , b y m e a n s o f h y d r o c h l o r i c a c i d , a n d w e i g h e d 
i n t h i s f o r m . 
E s t i m a t i o n o f S i l v e r i n S i l v e r N i t r a t e ; T h e s a l t w a s d i s s o l v e d i n c o l d 
w a t e r , a n d t h e s o l u t i o n a c i d u l a t e d w i t h a l i t t l e n i t r i c a c i d . D i l u t e 
h y d r o c h l o r i c a c i d w a s t h e n g r a d u a l l y a d d e d , v i n t i l c o m p l e t e p r e c i p i t a t i o n 
h a d t a k e n p l a c e . T h e m i x t u r e w a s t h e n h e a t e d t o b o i l i n g a n d t h e p r e c i p i -
t a t e a l l o w e d t o s e t t l e . T h e A g C l w a s t h e n t r a n s f e r r e a t o t h e f i l t e r , a n d 
w a s h e d w i t h h o t w a t e r a c i d i f i e d w i t h n i t r i c a c i d u n t i l t h e f i l t r a t e w a s 
f r e e f r o m h y d r o c h l o r i c a c i d ( t h i s p o i n t w a s d e t e r m i n e d b y a a a i n g s i l v e r 
n i t r a t e t o t h e f i l t r a t e ) . T h e p r e c i p i t a t e w a s t h e n d r i e d a n d t r a n s f e r r e d 
t o a n o r c e l a i n c r u c i b l e , w h i c h h a d b e e n p r e v i o u s l y h e a t e d a n d w e i g h e d . 
C a r e h a d t o b-> e x e r c i s e d i n f o l d i n g t h e p a p e r a n d b i n d i n g i t w i t h a 
n l a t i n i u m w i r i = , s o t h a t n e i t h e r t h e s i l v e r c h l o r i d e n o r t h e r e c u d e d 
s i l v e r c a m e i n c o n t a c t w i t h t h e w i r e ; o t h e r w i s e t h e s i l v e r w o u l d h a v e 
f o r m e d a n a l l o y •••ith t h e o l a t i n u m , a n d v i t i a t e d t h e a n a l y s i s . T h e f i l t e r 
a s h w a s d e p o s i t e d i n t h e i n v e r t e d l i d o f t h e c r u c i b l e , w h e r e b y m e a n s o f 
a p i p e t t e , a s i n g l e d r o p o f n i t r i c a c i d w a s a l l o w e d t o f a l l u p o n i t , 
t h e r e b y c o n v e r t i n g t h e r e d u c e d s i l v e r i n t o t h e n i t r a t e . B y a s i m i l a r 
m e t h o d a d r o p o f h y d r o c h l o r i c a c i d w a s a d d e d , w h i c h r e p r o d u c e d s i l v e r 
c h l o r i d e . T h e l i d w a s t h e n c a u t i o u s l y h e a t e d u p o n a p i p e - c l a y t r i a n g l e 
u n t i l t h e a c i d s w e r e c o m p l e t e l y e v a p o r a t e d . T h e c r u c i b l e w a s t h e n g e n t l y 
h e a t e d u n t i l t h e p r e c i p i t a t e j u s t b e g a n t o m e l t , w h e n i t w a s r e m o v e d 
a l o n g w i t h t h e l i d t o t h e d e s s i c a t o r , a n d w e i g h e d w h e n c o l d . i t w a s r e -
h e a t e d a n d a g a i n w e i g h e d u n t i l t w o c o n c o r d a n t w e i g h t s w e r e f o u n d . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e a n d s a l t ( 1 s t w e i g h t ) . . . . 3 6 . 0 2 1 0 
" *' *' *' " ( "^d " ) . . . . ' ^ 5 . 2 4 8 2 
. 7 7 2 8 
W e i g h t o f A g C l p l u s c r u c i b l e p l u s a s h 2 9 . 8 2 5 0 
W e i g h t o f c r u c i b l e 2 9 . 1 6 8 0 
W e i g h t o f A g C l p l u s a s h . 6 5 7 0 
W e i g h t o f a s h . 0 0 3 6 
W e i g h t o f A g C l . . 6 5 3 4 
- 9 -
1 0 7 . 6 6 X . 6 5 3 4 = . 4 9 1 5 7 9 
A m o u n t o f A g i n A g C l . . . . 14'^. 1 
. 4 9 1 5 7 9 X 1 0 0 = 6 3 . 6 % V: 
A m o u n t o f A? : i n s a l t . . . . . . 7 7 2 8 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f A g i n AgNC>r i s 6 5 . 4 5 ^ . 
i j T h i s e r r o r t o a l a r g e e x t e n t w a s d u e t o i m p u r i t i e s i n t h e s a l t , a s i t 
w a s p r e p a r e d b y s t u d e n t s d u r i n g t h e y e a r 1 9 1 2 - 1 3 . 
E s t i m a t i o n o f L e a d . 
T h e l e a d w a s p r e c i p i t a t e d a s l e a d s u l p h a t e b y m e a n s o f s u l p h u r i c 
a c i d i n t h e p r e s e n c e o f a c o n s i d e r a b l e v c l t u n e o f a l c o h o l . 
E s t i m a t i o n o f L e a d i n L e a d A c e t a t e , P b C C g H ^ C ^ ) ^ . 3 H2G. 
T h e s a l t w a s d i s s o l v e d i n t h e l e a s t a m o u n t o f w a t e r p o s s i b l e a n d 
d i l u t e s u l p h u r i c a c i d w a s a d d e d u n t i l n o f u r t h e r p r e c i p i t a t e w a s p r o -
d u c e d . P r e c i p i t a t i o n x?as m a d e c o m p l e t e b y t h e a d d i t i o n o f a q u a n t i t y o f 
a l c o h o l , a n d a f t e r t h e p r e c i p i t a t e h a d s e t t l e d , i t w a s t r a n s f e r r e d t o a 
f i l t e r a n d w a s h e d w i t h m e t h y l a t e d s p i r i t ( i n w h i c h l e a d s u l p h a t e i s 
q u i t e i n s o l u b l e ) u n t i l t h e f i l t r a t e w a s f r e e f r o m s u l p h u r i c , a s w a s 
s h o w n b y t h e a d d i t i o n c f a f e w d r o p s o f b a r i u m c h l o r i d e t o t h e l i o u i d . 
T h e p r e c i p i t a t e w a s t h e n d r i e d a n d i n c i n e r a t e d . T h e a s h , h o w e v e r , a f t e r 
h a v i n g b e e n m o i s t e n e d w i t h n i t r i c a c i d , w a s t r e a t e d w i t h a s i n g l e d r o p c f 
s u l p h u r i c a c i d i n o r d e r t o c o n v e r t t h e l e a d n i t r a t e f i r s t f o r m e d i n t o 
l e a d s u l p h a t e . A f t e r t h e e x c e s s i v e a c i d h a d b e e n e v a p o r a t e d , t h e c r u c -
i b l e w a s h e a t e d t o d u l l r e d n e s s , c o o l e d i n t h e d e s s i c a t o r a n d w e i g h e d ; 
t h e h e a t i n g , h o w e v e r , h a d b e e n r e p e a t e d u n t i l t h e w e i g h t w a s c o n s t a n t . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ) . . . 3 6 . 1 1 9 4 
" " " " " ( 2 d " ) . . . 3 5 . 3 3 9 0 
W e i ~ h t o f s a l t . 7 8 0 4 
W e i g h t o f P b S 0 4 c r u c i b l e p l u s a s h . . . 2 6 . 8 5 3 8 
" " c r u c i b l e '^e. 2 2 5 6 
W e i g h t o f p b S 0 4 p l u s a s h . 6 2 8 2 
" a s h . 0 0 3 6 
" P t S O ^ • . 6 2 4 6 
A m o u n t o f P b i n PbSe4 2 0 7 x . 6 2 4 6 = . 4 2 6 7 0 7 
3 0 3 
" P b i n s a l t . . . . . 4 2 6 7 0 7 x IQQ = 5 4 . 6 7 % r. 
. 7 8 0 4 
A 
- 1 0 -
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f P b i n F b ( C „ H , , C > , ) . = 5 4 . 6 1 7 %. 
if' T h i s e r r o r w a s a l s o d u e t o a l a r g e e x t e n t t o i m p u r i t i e s i n t h e s a l t , 
a s i t w a s n o t l a b e l l e d c h e m i c a l l y p u r e ( C . P . ) 
E s t i m a t i o n o f M a n g a n e s e . 
T h e m a n g a n e s e w a s p r e c i p i t a t e d a s m a n g a n o u s c a r b o n a t e b y m e a n s 
o f s o d i u m c a r b o n a t e . T h e c a r b o n a t e w a s t h e n c o n v e r t e d b y h e a t i n t o 
t h e t e t r o x l d e , Unr^p^ i n w h i c h f o r m i t i s w e i g h e d . 
E s t i m a t i o n o f M a n g a n e s e i n P o t a s s i u m P e r m a n g a n a t e . 
T h e n o w d e r e d s a l t w a s w e i g h e d o u t i n a b e a k e r and. d i s s o l v e d i n 
w a t e r , " u p h u r d c l x i d e w a s t h e n p a s s e d t h r o u g h t h e s o l u t i o n u n t i l t h e 
l i q u i d w a s p e r f e c t l y c l e a r a n d c o l o r l e s s . T h e m a n g a n e s e w a s n e x t p r e -
c i p i t a t e d a n d w a s h e d w i t h b o i l i n g w a t e r . I n t h i s c a s e , h o w e v e r , t w o 
s p e c i a l s o u r c e s o f e r r o r a r o s e . F i r s t , t h e p r e c i p i t a t i o n o f t h e m a n -
g a n e s e w a s n o t c o m p l e t e , c a u s i n g , t h e r e f o r e , a l o s s ; a n d , s e c o n d , t h e 
p r e c i p i t a t e c a r r i e d d o w n w i t h i t a c e r t a i n q u a n t i t y o f t h e a l k a l i ; 
t h u s g i v i n g r i s e t o a g a i n . A l t h o u g h b y c h a n c e t h e s e t w o e r r o r s m i g h t 
h a v e n e u t r a l i z e d e a c h o t h e r , a n e x a c t r e s u l t c o u l d o n l y b e o b t a i n e d by-
a d o p t i n g t h e f o l l o w i n g m e t h o d f o r t h e i r e l i m i n a t i o n . 
T h e f i l t r a t e , t o g e t h e r ' w i t h t h e w h o l e o f t h e w a s h - w a t e r , w a s 
e v a n o r a t e d t o d r y n e s s i n a p o r c e l a i n d i s h . W h e n t h e l i q u i d r e a c h e d 
s u c h a s t a t e c o n c e n t r a t i o n t h a t s a l t s b e g a n t o d e p o s i t , t h e p r o c e s s 
w a s f i n i s h e d u p o n a w a t e r - b a t h . D u r i n g t h e e n t i r e p r o c e s s c a r e h a d t o 
b'= e x e r c i s e d s o t h a t n o f o r e i g n p a r t i c l e s f e l l i n t o t h e d i s h ; a n d t h e i - e -
f o r e i t w a s d e s i r a b l e t o s c r e e n t h e v e s s e l , b y s u p p o r t i n g o v e r i t a s h e e t 
o f f i l t e r - p a p e r b y m e a n s o f a g l a s s t u b e b e n t i n t o a t r i a n g l e a n d h e l d 
b y a c l a m p , a s s h o w n i n f i g u r e . 
T h e r e s i d u e xvas t h e n t r e a t e d w i t h a l i t t l e h o t w a t e r , w h i c h d i s -
s o l v e d t h e s a l t , l e a v i n g a n y m a n g a n e s e p r e s e n t i n t h e f o r m o f t h e h y -
d r a t e d o x i d e . T h i s w a s f i l t e r e d t h r o u g h a s e p a r a t e f i l t e r , w a s h e d w i t h 
h o t w a t e r u n t i l t h e w a s h - w a t e r w a s f r e e f r o m s u l p h a t e , a n a t h e n p l a c e d 
i n t h e a i r - b a t h t o d r y . 

T h e c o n t e n t s o f t h e t w o f i l t e r s w e r e t h e n t r a n s f e r r e d t o t h e 
p l a t i n u m c r u c i b l e , a n d t h e t w o f i l t e r - p a p e r s i n c i n e r a t e d i n a c o i l c f 
p l a t i n u m w i r e , o n e a f t e r t h e o t h e r , a n d -ohe t w o a s h e s a e p o s i t e d i n t h e 
c r u c i b l e . T h e c r u c i b l e w a s t h e n r a i s e d t o a b r i g h t - r e d h e a t f o r a b o u t 
t e n m i n u t e s ; t h e n c o o l e d i n t h e d e s s i c a t o r . 
T h e r e s i d u e i n t h e c r u c i b l e w a s t h e n t r e a t e d w i t h a l i t t l e b o i l -
i n g w a t e r , t h e p a r t i c l e s h a v i n g b e e n r e d u c e d t o a p o w d e r b y m e a n s o f 
a s h o r t p i p ' c e o f g l a s s - r o d w i t h s m o o t h e n d s . T h e w a t e r w a s p o u r e d o f f 
t h r o u g h a f i l t e r , a n d t h e r e s i d u e w a s h e d b y d e c a n t a t i o n t h r e e o r f o u r 
t i m e s . I t w a s t h o r s e n t i r e l y t r a n s f e r r e d t o t h e f i l t e r , a n d t h o r o u g h l y 
w a s h e d w i t h h o t w a t e r u n t i l t h e w a s h i n r s c e a s e d t o g i v e a y e l l o w c o l o r -
a t i o n t o t h e f l a m e w h e n h e a t e d u p o n a l o o p o f c l e a n p l a t i n u m w i r e . 
T h e r e s i d u e w a s n e x t d r i e d i n t h e a i r - b a t h a n d a f t e r w a r d s t r a n s f e r r e d 
t o t h e c r u c i b l e ; t h e f i l t e r w a s i n c i n e r a t e d , a n d t h e c r u c i b l e a g a i n 
s t r o n g l y h e a t e d a n d a l l o w e d t o c o o l i n t h e a e s s i c a t o r , a n d w e i g h e d . 
T h e h e a t i n g , h o w e v e r , w a s r e p e a t e d u n t i l t h e w e i g h t r e m a i n e d c o n s t a n t . 
D a t a . _ 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ) . . . . 3 6 . 4 8 6 0 
" " " " " ( 2 d " ) . . . 35 .6783 
w e i g h t o f s a l t 8072 
W e i g h t o f M n ^ O ^ p l u s c r u c i b l e p l u s a s h 11 ,0628 
W e i g h t o f c r u c i b l e 1 0 . 6 6 1 6 
W e i g h t o f Mn^04 p l u s a s h . . . . . 4 0 1 2 
W e i g h t o f a s h .0108 
W e i g h t o f Mn,^04 3904 
A m o u n t o f M n ^ i n Mn^O 1 6 5 x . 3904 = .28129 
• "229 
A m o u n t o f Mn i n s a l t . . . . . . 28129 x 100 = T 4 . 8 4 ? ( . 
. 8072 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f Mn i n Kkng i s 
E s t i m a t i o n o f N i c k e l . 
T h e n i c k e l w a s p r e c i p i t a t e d a s n i c k e l o u s h y d r o x i d e b y m e a n s o f 
p o t a s s i u m h y d r o x i d e . T h e d r i e d p r e c i p i t a t e w a s c o n v e r t e d b y h e a t i n t o 
N i 0 , i n w h i c h f o r m t h e m e t a l w a s w e i g h e d . 
E s t i m a t i o n o f N i i n N i C l g . 6 HpQ. T h e p r e c i p i t a t i o n w a s c o n d u c t e d 
a s i n t h e c a s e o f c o p p e r . T h e f i l t e r w a s i n c i n e r a t e d i n a p l a t i n t i m 
c o i l , a n d t h e p r e c i p i t a t e s t r o n g l y h e a t e d i n t h e p l a t i n u m c r u c i b l e 
u n t i l t h e w e i g h t w a s c o n s t a n t . N i c k e l o u s h y d r o x i d e r e t a i n s t r a c e s o f 
t h e a l k a l i w i t h s o i n e p e r s i s t a n c e ; t h e r e f o r e , w h e n e x t r e m e e x a c t n e s s i s 
d e s i r e d , t h e p r e c i n i t a t e i s t r e a t e d a s i n t h e c a s e o f m a n g a n e s e . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ) 3 5 . 6 2 5 6 
« H n It »i f o d ) 3 3 . 9 8 4 4 
W e i g h t o f s a l t 1 . 6 4 1 2 
W e i g h t o f N i C p l u s c r u c i b l e p l u s a s h 1 1 . 1 6 4 0 
W e i g h t o f c r u c i b l e . . . . 1 0 . 6 4 4 6 
" " N i 0 p l u s a s h . . . 5 1 9 4 
» . " A s h . 0 0 3 6 
" " N I C 5 1 5 8 
A m o u n t o f N i i n N i 0 . . . 5 8 . 6 x . 5 1 5 8 = . 4 0 5 1 7 2 
7 4 . 6 
" " N i : S a l t . . . . 4 0 5 1 7 2 x 1 0 0 = 2 4 . 6 8 
1 . 6 4 1 2 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f N i i n N i c k e l c h l o r i d e i s 2 4 , 6 6 % 
E s t i m a t i o n o f P o t a s s i u m . 
T h e - n o t a s s i u m w a s p r e c i p i t a t e d i n t h e f o r m o f t h e d o u b l e c h l o r i d e 
o f n o t a s s i u m a n d p l a t i n u m , a n d t h e p r e c i p i t a t e w a s w e i g h t e d w i t h o u t 
a l t e r a t i o n u p o n a t a r e d f i l t e r . T h i s p r o c e s s i s o n l y a p p l i c a b l e , h o w -
e v e r , i n t h e c a s e o f s u c h p o t a s s i u m c o m p o u n d s a s a r e w h o l l y c o n v e r t e d 
i n t o t h e c h l o r i d e b y m e a n s o f h y d r o c h l o r i c a c i d . 
E s t i m a t i o n o f P o t a s s i u m i n P o t a s s i u m C h l o r i d e . T h e s a l t w a s w e i g h e d 
o u t i n t o a s m a l l p o r c e l a i n d i s h , a n a a i s s o l v e d i n a b o u t 10 c c . o f w a t e r , 
t o w h i c h t w o o r t h r e a d r o p s c f h y d r o c h l o r i c a c i d h a d b e e n a d d e d . A 
s o l u t i o n o f p l a t i n u m c h o r i d e w a s a d d e d i n s l i g h t e x c e s s , a n d t h e m i x -
t u r e e v a p o r a t e s o n a s t e a m - b a t h u n t i l i t b e c a m e s e m i - s o l i d . 
T h e c r y s t a l l i n e r e s i d u e w a s r i n s e d w i t h a l c o h o l , a n a , a f t e r i t 
w a s a l l o w e d t o s e t t l e , t h e s u p e r n a t a n t l i q u i d w a s p o u r e d o f f t h r o u g h 
a p r e v i o u s l y w e i g h e d f i l t e r . T h e p r e c i p i t a t e w a s w a s h e d b y d e c a n t a -
t i o n w i t h a l c o h o l t w o o r t h r e e t i m e s , a n d f i n a l l y t r a n s f e r r e d t o t h e 
f i l t e r , w h e r e i t w a s f u r t h e r w a s h e d w i t h a l c o h o l u n t i l t h e f i l t r a t e 
w a s f r e e f r o m a n y t i n g e o f y e l l o w c o l o r . T h e f i l t e r w a s t h e n w i t h -
d r a w n f r o m t h e f u n n e l , c a r e f u l l y f o l d e d , a n d p l a c e d b e t w e e n a p a i r o f 
' f a t c h - g l a s s e s t o d r y i n t h e a i r - b a t h . I t w a s t h e n h e a t e d a n d w e i g h e d 
u n t i l t h e w e i g h t w a s c o n s t a n t . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t f i s t w e i g h t ) 3 6 . 3 5 4 6 
**" " " " (^^ ) 3 4 . 4 8 0 8 
W e i g h t o f s a l t t a x e n . . . . 1 . 8 7 3 8 
W e i g h t o f 2 K C I . P t 0 1 ^ p l u s f i l t e r 1 . 5 8 7 2 
W e i g h t o f f i l t e r . 9 7 6 0 
W e i g h t o f 2 K C L . P t C I 4 6 1 1 2 
A m o u n t o f 2 K i n 2 K C l . P t C I > 6 1 1 2 x 7 8 . = . 9 8 0 9 3 8 
4 4 8 6 
A m o u n t o f I< i n K 0 1 . 9 8 0 9 3 8 x lOQ. = 5 2 . 3 5 % 
1 . 8 7 3 8 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f ?L i n K 0 1 i s 5 2 . 3 4 9 fc 
E s t i m a t i o n o f T i n . 
T ^ e t i n w a s p r e c i p i t a t e d a s t h e s u l p h i d e f r o m e i t h e r " s t a n n o u s f 
o r " s t a n n i c " s o l u t i o n s b y m e a n s o f s u l p h u r e t t e d h y d r o g e n . T h e d r i e d 
p r e c i p i t a t e xvas a f t e r w a r d s c o n v e r t e d b y h e a t i n g i n c o n t a c t w i t h a i r , 
i n t o t i n d i o x i d e , i n w h i c h f o r m i t w a s w e i g h e d . 
S s t i m a t l o n o f T i n i n S t a n n o u s C h l o r i d e . T h e p u r i f i e d s a l t w a s w e i g h e d 
i n t o a b e a k e r a n d d i s s o l v e d i n a s m a l l q u a n t i t y o f d i l u t e h y d r o c h l o r i c 
a c i d . T h e s o l u t i o n w a s d i l u t e d b y t h e a u d i t i o n o f a b o u t 2 5 0 c c . o f 
m o d e r a t e l y w a r m w a t e r , a n d s u l p h u r e t t e d h y d r o g e n p a s s e d t h r o u g h u n t i l 
t h e l i q u i d w a s s a t u r a t e d w i t h t h e g a s . T h e b e a k e r w a s t h e n g e n t l y 
h e a t e d f o r a s h o r t t i m e t o a t e m p e r a t u r e n o t h i g h e r t h a n c a n b e c o m -
f o r t a b l y b o r n e b y t h e h a n d . T h i s p r e c i p i t a t e h a s a g r e a t t e n d e n c y 
t o p a s s t h r o u g h t h e f i l t e r , e s p e c i a l l y d u r i n g t h e p r o c e s s o f w a s h i n g . 
T h i s w a s o v e r c o m e b y e m p l o y i n g a d i l u t e s o l u t i o n o f a m m o n i u m a c e t a t e 
w i t h a l i t t l e a c e t i c a c i d , w i t h w h i c h t o w a s h t h e p r e c i p i t a t e . T h e 
d r i e d p r e c i p i t a t e w a s t r a n s f e r r e d t o t h e p l a t i n u m c r u c i b l e , a n a t h e 
f i l t e r i n c i n e r a t e d i n a p l a t i n m c o i l . T h e a s h w a s m o i s t e n e d w i t h a 
s i n g l e d r o p o f s t r o n g n i t r i c a c i d , a s i n t h e c a s e o f c o p p e r , a n d t h e 
e x c e s s o f a c i d w a s e x p e l l e d b y a g e n t l e h e a t . I h e c r u c i b l e w a s t h e n 
g r a d u a l l y h e a t e d , f i r s t w i t h i t s l i d o n , a n d a f t e r w a r d . s w i t h i t r e -
m o v e d , u n t i l t h e s u l p h i d e w a s c o m p l e t e d c o n v e r t e d i n t o t h e o x i d e . 
T h e l a s t t r a c e s o f s u l p h u r w e r e e x p e l l e d b y a l l o w i n g t h e c r u c i b l e t o 
p a r t i a l l y c o o l , i n t r o d u c i n g a f e w f r a g m e n t s o f a m m o n i u m c a r b o n a t e , 
a n d a g a i n s t r o n g l y h e a t i n g . T h i s w a s r e p e a t e d u n t i l t h e w e i g h t w a s 
c o n s t a n t . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ) 3 6 . 2 2 3 8 
" " " " " ( 2 d " ) 8 5 . 3 4 7 6 
W e i g h t o f s a l t . . . . . . 8 7 6 2 
W e i g h t o f c r u c i b l e p l u s S n O ^ p l u s a s h . . 1 1 . 2 3 1 0 
" " " . 1 0 . 6 4 3 2 
W e i g h t o f SnO u l u s a s h . 5 8 7 8 
" o f a s h . 0 0 3 6 
' _ _ , _ . 5 8 4 2 
A m o u n t o f S n i n S n C o . . . 1 1 8 x . 5 8 4 2 = . 4 5 9 5 7 
1 5 0 
A m o u n t o f T i n i n s a l t . . . . 4 5 9 5 7 x 1 0 0 = 5 2 . 4 5 % 
. 8 7 6 2 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f S n i n S n C l ^ . 2 E^O i s 52.44%. 
E s t i m a t i o n o f A r s e n i c . 
T h e a r s e n i c , w a s p r e c i p i t a t e d f r o m s o l u t i o n s o f " a r s e n i c " c o m -
•oounds i n t h e f o r m o f a m m o n i u m m a g n e s i u m a r s e n a t e b y m e a n s o f m a g -
n e s i u m s u l p h a t e i n t h e p r e s e n c e o f a m m o n i a a n d a m m o n i u m c h l o r i d e . 
T h e p r e c i p i t a t e w a s c o n v e r t e d b y h e a t i n t o m a g n e s i u m p y r o - a r s e n a t e , 
i n w h i c h f o r m t h e m e t a l w a s x^ve ighed . 
S s t l m a t i o n o f A r s e n i c i n H y d r o g e n P i s o d i u m A r s e n a t e . T h e s a l t w a s 
w e i g h e d o u t i n t o a w i d e - m o u t h e d b o t t l e a n d d i s s o l v e d i n w a t e r . A 
m o d e r a t e q u a n t i t y o f a m m o n i a w a s a d d e d a n d t h e n " m a g n e s i a m i x t u r e " 
i n e x c e s s . T h e m i x t u r e w a s t h e n b r i s k l y s h a k e n i n t h e s t o p p e r e d 
b o t t l e f o r a b o u t f i v e m i n u t e s , a f t e r w h i c h i t w a s f i l t e r e d , w a s h e d 
w i t h a m m o n i a a n d d r i e d . 
T h e d r i e d p r e c i n i t a t e w a s d e t a c h e d f r o m t h e f i l t e r a n d a e p o s i t e d 
u n o n a c l o c k - g l a s s a n d c o v e r e d o v e r w i t h a c l e a n b e a k e r . T h e f i l t e r 
w a s t h e n m o i s t e n e d w i t h a fexw d r o p s o f a n a m m o n i u m n i t r a t e s o l u t i o n , 
a n d r e t u r n e d t o t h e a i r - b a t h . A s s o o n a s i t w a s d r y , i t w a s i n c i n e r -
a t e d i n a R o s e ' s c r u c i b l e . T h e p r e c i p i t a t e w a s t h e n t r a n s f e r r e d t o 
i t , a f t e r w h i c h i t w a s h e a t e d i n a g e n t l e s t r e a m o f o x y g e n . T h e 
h e a t , w h i c h w a s a p p l i e d v e r y g r a d u a l l y a t f i r s t , w a s f i n a l l y i n -
c r e a s e d t o a b r i g h t r e d n e s s . A f t e r i t w a s c o o l e d a n d w e i g h e d , i t w a s 
r e h e a t e d i n o x y g e n u n t i l t h e w e i g h t w a s c o n s t a n t . 
D a t a . 
W e i g h t o f b o t t l e p l u s s a l t ( 1 s t w e i g h t ^ 3 7 . 0 8 2 4 
I t I I II ( 2 a I I ) 3 5 . 6 4 8 2 
W e i g h t o f s a l t 1 . 4 3 4 2 
^ " e i g h t o f c r u c i b l e p l u s M g p A s ^ O g p l ^ s a s h 2 9 . 1 1 3 0 
W e i g h t o f c r u c i b l e 2 8 . 5 5 6 0 
w e i g h t o f M g o A S o O ^ p l u s a s h . 5 5 7 0 
W e i g h t o f a s h . . . 0 0 3 6 
W e i g h t o f Mg A s 0 . 5 5 3 4 
- 1 5 -
A m o u n t o f Asr, i n M g ^ A s ^ O - 150 x . 5 5 3 4 = . 2 6 7 7 7 4 
^ •'• 3 1 0 
" o f A r s e n i c i n s a l t . 2 6 7 7 7 4 x 1 0 0 = 1 8 . 6 8 % . 
1 . 4 ' * 4 2 
T h e o r e t i c a l a m o u n t o f A r s e n i c i n H y d r o g e n D i s o d l u m A r s e n a t e i s 1 8 . 6 5 ^ . 
S e p a r a t i o n o f S i l v e r a n d C o p p e r . 
T h e m e t a l w a s a i s s o l v e d i n n i t r i c a c i d , a n d t h e s i l v e r p r e c i p i -
t a t e d a s s i l v e r c h l o r i d e . T h i s wa.s s e p a r a t e d a n d x v e i g h e d a s s u c h . 
T h e c o p p e r w a s p r e c i p a t e d f r o m t h e f i l t r a t e i n t h e f o r m o f c o p p e r 
h y d r o x i d e , w h i c h w a s c o n v e r t e d b y h e a t i n t o c o p p e r o x i d e , a n a w e i g h e d 
i n t h i s f o r m . 
A n a l y s i s o f S i l v e r C o i n a g e . T h e s i l v e r c o i n X. ^ t e n c e n t p i e c e ) w a s 
c a r e f u l l y w e i g h e d , a n d t h e n d i s s o l v e d i n a l i t t l e n i t r i c a c i d i n a n 
E r l e n - m e y e r f l a s k . T h e a c i d , c o n s i s t i n g o f s t r o n g n i t r i c a c i d , t o 
w h i c h a b o u t h a l f i t s v o l u m e o f w a t e r h a c b e e n a d d e d , w a s i n t r o d u c e d 
b y m ^ a n s o f a s m a l l f u n n e l , w h i c h w a s a l l o w e d t o r e m a i n i n t h e m o u t h 
o f t h e f l a s k d u r i n g t h e w h o l e p r o c e s s , a s i t p r e v e n t e d l o s s o f t h e 
l i q u i d b y s p u r t i n g . T h e s o l u t i o n w a s s t a r t e d b y t h e a p p l i c a t i o n o f 
h e a t . W h e n t h e m e t a l w a s e n t i r e l y d i s s o l v e d , t h e e x c e s s o f a c i d xvas 
e v a p o r a t e d o f f b y g e n t l y b o i l i n g t h e s o l u t i o n . T h e l i q u i d w a s t h e n 
d i l u t e d w i t h v / a t e r a n d t r a n s f e r r e d t o a b e a k e r , t h e f l a s k a n d f u n n e l 
h a v i n g b e e n t h o r o u g h l y r i n s e d o n c e o r t w i c e w i t h d i s t i l l e d w a t e r , s o 
t h a t t h e w h o l e o f t h e s o l u t i o n w a s t r a n s f e r r e d w i t h o u t l o s s . F r o m 
t h i s s o l u t i o n t h e s i l v e r c h l o r i d e w a s p r e c i p i t a t e d , a n a t h e s i l v e r 
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W e i g h t o f c r u c i b l e . ' ' ^ 9 . 1 7 9 0 
" " A g C I p l u s a s h 3 0 1 0 
- 1 6 -
( B r o ' t . f o r w a r d , w e i g h t o f A g C l - ) r a s h ) . 3 0 1 0 
W e i g h t o f a s h . . . . . 0 0 3 6 
W e i g h t o f A g C I . . . . 2 9 7 4 
. 2 9 7 4 X . 7 5 2 0 2 = . 2 2 3 5 5 1 
A m o u n t o f A g i n c o i n . 2 2 ' " 5 5 1 x 1 0 0 - 8 9 . 9 9 %. 
2 . 4 8 5 2 
W e i g h t o f c r u c i b l e p l u s Cu 0 p l u s a s h 2 9 . 4 9 4 4 
W e i g h t o f c i - u c l b l e 2 9 . 1 7 8 6 
" o f C u 0 p l u s a s h . 3 1 5 8 
o f a s h . 0 0 5 6 
" o f Cu. 0 3 1 2 2 
.''l'^'> X . 7 9 8 2 ' ^ ^ = . 2 4 9 2 0 7 
A m o u n t o f C u i n c o i n . 2 4 9 2 0 7 x 1 0 0 = 1 0 . 0 3 % . 
• " " ' 2 . 4 8 5 2 
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